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= (54) Title: METHOD FOR MAKING A COLOURED MAKE-UP COSMETIC COMPOSITION WITH CONTROLLED TRANS- 
5 MTTTANCE 

= (54) Titre : PROCEDE DE FABRICATION D'UNE COMPOSITION COSMETIQUE COLOREE DE MAQUILLAGE A TRANS- 
= MTTTANCE CONTROLEE 



= (57) Abstract: The invention concerns a method for making a coloured make-up cosmetic composition designed to provide a trans- 
= parent or translucent coloured deposit on the skin, the lips or the skin appendages, comprising the following steps: (a) selecting a 
~ cosmetically acceptable base opaque, translucent or transparent in its volume; (b) preparing at least a series of samples of said cos- 
55 metic base, each series containing increasing amounts of a dyeing agent dissolved or dispersed in the cosmetically acceptable base; 
= ( c ) spreading each of the samples of said series on a transparent plate having a recess of a depth of 10 pirn; (d) measuring, for each 
= of the samples of said series, the transmittance of the film thus formed at the wavelength corresponding to a maximum of one of the 
= absorption or diffusion peaks (A™) of said dyeing agent; (e) plotting a calibration curve by transferring the values of transmittance at 
SB 5tn, >x based on the concentration of said dyeing agent; (f) selecting, on the resulting calibration curve, a concentration of said dyeing 
— agent corresponding to a trdnsmitlance al ranging between 20 and 80 %, and (g) incorporating at least a dyeing agent of at least 
one series to the series with the concentration selected at step (f) in a cosmetic base in liquid state, identical to or different from the 
one used in step (a). The invention also concerns cosmetic compositions obtained by said method. 



< 

if) 
o 

is 

o 



(57) Abrege : L invention concerne un proc&le' de fabrication d'une composition cosm6tique coloree de maquillage permettant 
l'obtention d'un d£pdt colore' transparent ou translucide sur la peau, les levres ou les phaneres. comprenant les Stapes successives 
suivantes: (a) selection d'une base cusmeliquemenl acceptable opaque, translucide ou iransparenle dans la masse, (b) preparation 
d'une serie au moins d' echantillons de ceUe base cosmelique, chaque serie contenanl des quantiles croissanles d'un agent colorant 
dissous ou disperse dans la base cosmetiquement acceptable, (c) Statement de chacun des echantillons de ladite ou desdites serie(s) 
sur une lame transparente presentant un evidement d'une profondeur de 10 Jim, (d) mesure, pour chacun des echantillons de ladite 
ou desdites serie(s), de la transmittance de la couche ainsi formee a la longueur d'onde correspondant au maximum d'un des pics 
d' absorption ou de diffusion (X^O dudit agent colorant, (e) tracage d'une courbe d'Stalonnage en reportant les valeurs de la trans- 
mittance a A™ en fonction de la concentration dudit agent colorant, (f) selection, sur la courbe d'Stalonnage ainsi obtenue, d'une 
concentration dudit agent colorant correspondant a une transmittance a comprise entre 20 et 80%, et (g) incorporation d'au 
moins un agent colorant d'au moins une serie a la serie a la concentration selactionneS a l'etape (0 dans une base cosm^tique a I'etat 
liquide, identique a ou differente de celle utilisee dans l'etape (a), ainsi que les compositions cosmetiques obtenues selon ce procdde. 
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Proc6d6 de fabrication d f une composition cosmltique 
colorle de maquillage k transmittance controlee 

La pr6sente invention concerne nn proc£d6 de fabrication de 
5 compositions cosmetiques colorees de maquillage k transmittance contrdlSe, et 
les compositions obtenues par ce proc&te . 

L'apport de couleur sur la peau, les tevres et les phandres, en 
particulier les cheveux, ongles et cils, est depuis toujours un important objet de 

10 recherche dans le domaine cosm&ique et tout particulferement dans le 
domaine du maquillage. 

Cet apport de couleur se fait le plus souvent sous forme de pigments 
blancs ou colons, Sventuellement associes k des colorants, dans des bases 
cosm&iques, dormant lieu k des d^pdts colons couvrants (rouge k ldvres, 

15 mascara, fard k paupteres, eye-liner, vernis a ongles, fond de teint) ou semi- 
transparents (fond de teint, fard a paupferes, rouge k l&vres, vernis k ongles), 
Teffet recherche ftant le plus souvent l'obtention d'une couleur intense ou le 
masquage des imperfections sous-jacentes. 

20 Dans le domaine des fonds de teint par exemple, le masquage des 

imperfections cutan6es par des produits couvrants ou semi-couvrants 
s'accompagne cependant presque toujours, malgr6 Papplication en couche trfcs 
fine, d'une certaine visibility du d6pot et d'un aspect non naturel, le plus 
souvent ind&irable. 

25 

II existe par ailleurs des compositions cosmetiques, telles que des 
crimes de soin, qui, apr&s application en fine couche, sont parfaitement 
transparentes ou bien suffisamment translucides (voir WO 98/5234) pour 
conserver l'aspect naturel de la peau et ne masquer que tegdrement les 
30 imperfections de celle-ci. Ces produits ne peraiettent cependant pas de colorer 
le substrat physiologique sur lequel ils sont deposes. 

La demanderesse s'est fix6 pour objectif de mettre au point une 
nouvelle gamme cie produits de maquillage non couvrants permettant de 
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deposer une couleur sur la peau, les levres ou les phaneres tout en restant 
parfaitement "invisibles", c'est-a-dire des produits capables de donner des 
d6p6ts suffisamment transparents ou translucides pour conserver l'aspect 
naturel de la surface sous-jacente. 

5 

La fabrication de telles compositions de maquillage necessite non 
seulement le choix d'une base cosmetique appropriee, mais egalement la 
determination de la concentration d'agent colorant appropriee pour l'obtention 
d'un d6pot suffisamment colore et transparent ou translucide. 

10 Or, le caractfcre transparent ou translucide et/ou l'intensite de 

coloration d'une couche de maquillage "sont impossibles k prevoir a partir de 
l'aspect de la composition cosmetique. Une composition cosmetique 
parfaitement opaque "dans la masse" peut en effet donner lieu k un depot 
translucide, voire meme parfaitement transparent. 

1 5 Jusqu'ici, Thomme du metier appreciait k Toeil nu le rendu maquillage. 

Les resultats de cette observation dependent des conditions d'iclairement et 
d'application et de la couleur propre du substrat. Ceci se traduit par une faible 
reproductibilite et une impossibilite de transposer les resultats obtenus k 
l'ensemble des substrats cosmetiques. 

20 

Pour surmonter les probtemes enonces ci-dessus, la demanderesse a 
mis au point un procede permettant de fabriquer, avec une bonne 
reproductibilite, des compositions cosmetiques colorees de maquillage qui, 
independamment de leur degr6 d'opacite "dans la masse", donnent lieu k des 
25 depdts combinant k la fois une coloration visible k l'oeil nu et une translucidite 
ou transparence suffisante pour preserver l'aspect naturel du substrat 
cosmetique tel que la peau, les levres ou les phaneres. 

L' invention a par consequent pour objet un procede comprenant les 
30 etapes successives suivantes : 

(a) selection d'une base cosmetiquement acceptable opaque, translucide 
ou transparente dans la masse, 

(b) preparation d'une serie au moins d'echantillons de cette base 
cosmetique, chaque serie contenant des quantites croissantes d'un 
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agent colorant dissous ou disperse dans la base cosmetiquement 
acceptable, 

(c) etalement de chacun des 6chantillons de ladite ou desdites serie(s) 
sur une lame transparente presentant un evidement d'une 

5 profondeur de 10 \im, 

(d) mesure, pour chacun des echantillons de ladite ou desdites serie(s), 
de la transmittance de la couche ainsi fonnee k la longueur d'onde 
correspondant au maximum d ! un des pics d'absorption ou de 
diffusion (7^) dudit agent colorant, 

10 (e) tra9age d'une courbe d'etalonnage en reportant les valeurs de la 

transmittance a en fonction de la concentration dudit agent 
colorant, 

(f) selection, sur la courbe d'etalonnage ainsi obtenue, d'une 
concentration dudit agent colorant correspondant k une 

15 transmittance k comprise eritre 20 % et 80 %, de preference 

entre25%et80%, et 

(g) incorporation d'au moins un agent colorant d f au moins une serie a la 
concentration selectionn£e k retape (f) dans une base cosm&ique k 
Mat liquide, identique k ou difterente de celle utilisde dans retape 

20 (a). 

L'invention a egalement pour objet une composition cosmetique 
color^e de maquillage k transmittance contrdiee prepare selon le precede ci- 
dessus. 

25 

Dans la presente demande, le degre de transparence ou de translucidite 
des bases cosm&iques et des compositions cosmetiques color^es est apprecie 
ou d£crit soit "dans la masse" soit en "rendu maquillage". L'expression "dans 
la masse" se r£f&re k Taspect de la base ou de la composition telle qu f elle se 
30 presente par exemple dans un recipient usuel, et en particulier sous une 
epaisseur d'environ 1 cm. L'expression "rendu maquillage" d6signe l'aspect 
d'une couche de composition ou de base cosmetique ayant une epaisseur 
proche de celle d'un depot de maquillage reel, et en particulier une epaisseur de 
10|im. 



35 



Les bases cosmetiques pouvant 6tre utilisees dans le procede de la 
presente invention peuvent Stre choisies parmi toutes les bases 
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cosmetiquement acceptables, qu'elles soient opaques, transparentes ou 
translucides "dans la masse". 

Les bases cosmetiques utilisables selon l'invention sont de preference 
5 sensiblement incolores . 

Les bases cosmetiques utilisables selon l'invention peuvent £tre des 
phases hydrophiles ou lipophiles, de consistance liquide, epaissie, geiifiee, 
pateuse ou solide. 

10 De preference, la base de la composition est sous forme d'un gel plus 

ou moins rigide, aqueux ou huileux. Plus specialement, ce gel est un gel rigide, 
presente en coupelle ou en stick, de preference en stick et sous forme anhydre. 
En particulier, cette base est une base de rouge k tevres ou de fond de teint 
anhydre. 

15 La base huileuse contient une phase grasse liquide k temperature 

ambiante telle que celles classiquement utilises en cosmetique. Cette phase 
grasse peut contenir des huiles polaires et/ou des huiles apolaires. 

En particulier, les huiles polaires de l'invention sont : 
20 - les huiles vgg&ales hydrocarbondes k forte teneur en triglycerides 

constitute d'esters d'acides gras et de glycerol dont les acides gras peuvent 
avoir des longueurs de chaines varices de C 4 k C 2 4» ces derni^res pouvant etre 
lindaires ou ramifiees, satur6es ou insatur^es ; ces huiles sont notamment les 
huiles de genne de bie, de mals, de tournesol, de karite, de ricin, d'amandes 
25 douces, de macadamia, d'abricot, de soja, de coton, de luzerne, de pavot, de 
potimarron, de sesame, de courge, de colza, d'avocat, de noisette, de pepins de 
raisin ou de cassis, d'onagre, de millet, d'orge, de quinoa, d'olive, de seigle, de 
carthame, de bancoulier, de passiflore ou de rosier muscat ; ou encore les 
triglycerides des acides caprylique/caprique comme ceux vendus par la society 
30 Stearineries Dubois ou ceux vendus sous les denominations Miglyol 810, 812 
et 8 1 8 par la society Dynamit Nobel ; 

- les huiles de synthase ou esters de synthase de formule RaCOORb 
dans iaquelle repr^sente le reste d'un acide gras lin^aire ou ramifie 
comportant de 1 k 40 atomes de carbone et reprgsente une chaine 
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hydrocarbonee, notamment ramifiee, contenant de 1 k 40 atomes de carbone k 
condition que R a + Rb soit > 10, comme par exemple l'huile de Purcellin 
(octanoate de cetostearyle), 1'isononanoate d'isononyle, le benzoate d'alcool en 
C12 k Ci 5a le myristate d'isopropyle, le palmitate de 2-ethylhexyle, Fisostearate 
d'isostearyle, les octanoates, decanoates ou ricinoleates d'alcools ou de 
polyalcools ; les esters hydroxylfe comme le lactate d'isostearyle, le malate de 
di-isostearyle ; et les esters du penta&ythritol ; 

- les Others de synthese ayant de 10 k 40 atomes de carbone ; 

- les alcools gras en C 8 k C 2 6 comme Palcool oleique ; 

- les acides gras en C 8 k C 2 6 comme l'acide oleique, linolenique et 
linoieique ; et 

- leurs melanges. 

Les huiles apolaires selon V invention sont en particulier les huiles 
15 silicones telles que les polydim&hylsiloxanes (PDMS) volatils ou non, 
lin6aires ou cycliques, liquides k temperature ambiante ; les 
polydimethylsiloxanes comportant des groupements alkyle ou alcoxy, lateraux 
et/ou en bout de chaine, groupements ayant chacun de 2 k 24 atomes de 
carbone ; les silicones ph&iylees comme les ph6nyltrim&hicones, les 
20 phenyldimethicones, les ph6nyltrim6thylsiloxydiph6nylsiloxanes» les 
diphenyldimethicones, les diph6nylm6thyldiph6nyltrisiloxanes, les 2- 
phenyl6thyltrim€thylsiloxysilicates ; les hydrocarbures lin^aires ou ramifies 
d'origine synthetique ou minerale, volatils ou non, tels que les huiles de 
paraffine volatiles (isoparaffines comme l'isododecane) ou non volatiles, et 
25 leurs derives, la vaseline, la lanoline liquide, les polydecSnes, le polyisobutfcne 
hydrog6n6 tel que Thuile de Parieam, le squalane ou l'huile d f arara ; et leurs 
melanges. 

De preference, les huiles sont des huiles apolaires et plus spedalement 
30 une huile ou un melange d'huiles du type hydrocarbone d'origine min6rale ou 
synthetique, choisies en' particulier parmi les alcanes comme l'huile de 
Parieam, les isoparaffines comme l'isododecane, le squalane et leurs melanges. 
Avantageusement, ces huiles sont associees k une ou plusieurs huiles de 
silicones phenyiees. 



5 
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De preference, la phase grasse liquide contient au moins une huile non 
volatile choisie en particnlier parmi les huiles hydrocarbonees d'origine 
min&ale, v6g6tale ou synthetique, les esters ou ethers de synthese, les huiles 
5 de silicone et leurs melanges. 

La phase grasse liquide totale represente, en pratique, de 5 a 99,95% 
du poids total ,de la composition, de preference de 10 k 80 et mieux de 20 k 
75 %. 

10 

Cette phase grasse est avantageusement structure par un geiifiant de 
phase grasse comme 

- les polyamides geiifiants, notamment de masse moieculaire inferieure k 
100 000 et de preference inferieure k 50 000, par exemple de masse 

15 moieculaire allant de 2000 k 20 000, comportant eventuellement des 

groupements alkyle lateraux ou en bout de chaine, ayant de 8 k 120 atomes 
de carbone et de preference de 12 k 60 atomes de carbone, 

- les galactomannanes hydrophobes comportant notamment de 1 k 6, et de 
preference de 2 & 4 groupes OH, par motif ose, substitues par un groupe 

20 alkyle en C^, de preference en C^, 

- les silices hydrophobes pyrogenees, 

- les cires 

- les argiles modifiees 

- et les associations de ces agents geiifiants. 

25 

Les polyamides geiifiants sont par exemple les resines polyamides 
resultant de la condensation d'un acide dicarboxylique aliphatique et d'une 
diamine, incluant les composes ayant plus de 2 groupes carboxyle et plus de 2 
groupes amine, les groupes carboxyle et amine de motifs unitaires adjacents 
30 etant condenses par une liaison amide, Ces resines polyamides sont notamment 
celles commercialisees sous la marque Versamid® par les societes General 
Mills, Inc. et Henkel Corp. (Versamid® 930, 744 ou 1655) ou par la societe 
Olin Mathieson Chemical Corp., sous la marque Onamid® notamment 
Onamid® S ou C. Ces resines ont une masse moieculaire moyenne en poids 
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allant de 6000 k 9000. Pour plus ^information sur ces polyamides, on peut se 
ref&er aux documents US-A-3645705 et US-A-3 148125. Plus specialement, 
on utilise les Versamid® 930 ou 744. 

5 On peut aussi utiliser les polyamides vendus par la soctete Arizona 

Chemical sous les rtf&ences Uni-Rez (2658, 2931, 2970, 2621, 2613, 2624, 
2665, 1554, 2623, 2662) et le produit vendu sous la r^f&rence Macromelt 6212 
par la soci&6 HenkeL Pour plus d'information sur ces polyamides, on peut se 
rtferer au document US-A-5500209. 

10 

Les polyamides peuvent etre aussi ceux resultant d'une 
polycondensation entre un diacide carboxylique comportant au moins 32 
atomes de carbone (notamment de 32 k 44 atomes de carbone) et une diamine 
ay ant au moins 2 atomes de carbone (notamment de 2 & 36 atomes de 

15 carbone). Le diacide est de preference un dimdre d'acide gras ayant au moins 
16 atomes de carbone comme l'acide ol&que, linoteique ou linol6nique. La 
diamine est de pr6f6rence l'gthylfcnediamine, Thexyldnediamine ou 
rhexam6thyl6nediamine. Si les polymdres comportent un ou deux 
groupements acide carboxylique terminaux, il est avantageux de les est&ifier 

20 par un monoalcool ayant au moins 4 atomes de carbone, de preference de 10 k 
36 atomes de carbone, mieux de 12 k 24 et encore mieux de 16 k 24, par 
exemple 18 atomes de carbone. 

. Ces polym&res sont plus specialement ceux decrits dans le document 
25 US-A-5783657 de la soci&e Union Camp. Chacun de ces polym&res satisfait 
notamment k la formule (I) suivante : 



CD 



^4 R-4 

R r Oj-C-R 2 -C-N— R 3 -N- 
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dans laquelle n ddsigne un nombre entier de motifs amide tel que le 
nombre de groupes ester represente de 10 % a 50 % du nombre total des 
groupes ester et amide ; chacun des symboles designe independamment un 
groupe alkyle ou alcenyle ayant au moins 4 atomes de carbone et notamment 
5 de 4 k 24 atomes de carbone ; chacun des symboles R 2 represente 
independamment un groupe hydrocarbone en C4 a C42 k condition que 50 % 
des groupes R2 represented un groupe hydrocarbone en C 30 k C42 ; chacun des 
symboles R 3 represente independamment un groupe organique pourvu d ! au 
moins 2 atomes de carbone, d'atomes d'hydrogene et optionnellement d'un ou 
10 plusieurs atomes d'oxyg&ie ou d'azote ; et chacun des symboles R4 represente 
independamment un atome d'hydrogene, un groupe alkyle en C x a Ci 0 ou une 
liaison directe k R 3 ou k un autre R4 de sorte que l'atome d'azote auquel sont 
lies k la fois R 3 et R4 fasse partie d'une structure heterocyclique definie par R4- 
N-R 3 , avec au moins 50 % des R4 repr&entant un atome d'hydrogene. 

15 

Dans ie cas particulier de la formuie (I), les chaines grasses terminales 
eventuellement fonctionnalis6es au sens de 1' invention sont des chaines 
terminales liees au dernier heteroatome, ici T azote, du squelette polyamide. 

20 En particulier, les groupes ester de la formuie (I), qui font partie des 

chaines grasses terminales et/ou laterales au sens de l'invention, represented 
de 15 k 40 % du nombre total des groupes ester et amide et mieux de 20 k 
35 %. De plus, n represente avantageusement un nombre entier allant de 1 k 5 
et de preference superieur k 2. 

25 De preference, Ri est un groupe alkyle en Ci 2 k C 22 et plus 

pref&entiellement en Ci 6 a C22. Avantageusement, R 2 peut etre un groupe 
hydrocarbone (alkytene) en C10 a C 42 . De preference, 50 % au moins et plus 
pr£f£rentiellement au moins 75 % des symboles R 2 sont des groupes ayant de 
30 k 42 atomes de carbone. Les autres symboles R 2 sont des groupes 

30 hydrog£n6s en C 4 k C19 et meme en C4 k Ci 2 . De preference, Ra repr6sente im 
groupe hydrocarbone en C2 i C 36 ou un groupe polyoxyalkyiene et R4 
represente un atome d'hydrog6ne. Plus preferentiellement, R 3 represente un 
groupe hydrocarbone en C 2 a C l2 . 
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Les groupes hydrocarbones peuvent etre des groupes lineaires, 
cycliques ou ramifi6s, satur6s ou insatures. Par aiileurs, les groupes alkyle et 
alkyl&ie peuvent etre des groupes lineaires ou ramifies, satures ou non. 

Selon Tinvention, la structuration de la phase grasse liquide est 
obtenue de pr^fSrence k l'aide d'un ou plusieurs polymeres de formule (I). En 
g6n6ral, les polymfcres de formule (I) se pr&entent sous forme de melanges de 
polymeres, ces melanges pouvant en outre contenir un produit de synthase 
correspondant a uri compose de formule (I) ou n vaut 0, c'est-i-dire un diester. 

Ces polymeres pr^sentent du fait de leur (s) chaine (s) grasse (s), une 
bonne solubility dans les huiles et done conduisent k des compositions 
macroscopiquement homogfcnes m6me avec un taux 6lev6 (au moins 25%) de 
polymfcre, contrairement k des polymeres exempts de chaine grasse. 

Comme polymeres structurants preferes de formule (I) utilisables dans 
Tinvention, on peut citer les polyamides modifies par des chaines grasses 
lat&ales et/ou des chaines grasses terminates ay ant de 8 k 120 atomes de 
carbone et notamment de 12 k 68 atomes de carbone, les chaines grasses 
terminales 6tant ltees au squelette polyamide par des groupes ester. De 
pr6f<6rence, ces polymeres comportent une chaine grasse k chaque extremity du 
squelette polym&ique et en particulier du squelette polyamide. 

A titre d'exemples de polyamides structurants de formule (I) 
25 utilisables dans la composition selon Tinvention, on peut citer les produits 
commerciaux vendus par la society Arizona Chemical sous les noms 
Uniclear® 80 et Uniclear® 100. lis sont vendus respectivement sous forme de 
gel k 80 % (en mattere active) dans une huile minSrale et k 100 % (en mattere 
active). lis ont un point de ramollissement de 88 k 94°C. Ces produits 
30 commerciaux sont un melange de copolymSres d'un diacide en C 36 condens6 
sur l f 6thytenediamine, de masse moteculaire moyenne en poids respectivement 
d ? environ 600 ou 4000/ Les groupes ester terminaux r6sultent de 
Test&ification des terminaisons d ! acide restantes par Talcool cetylique pu 
st6aiylique ou leurs melanges (appeles aussi alcool c6tylst6arylique). 
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Les galactomannanes sont en particulier des derives ethytes de guar 
ay ant notamment un degre de substitution de 2 a 3, tels que ceux 
commercialises par la society AQUALON sous les denominations N-Hance- 
5 AG-200® ou N-Hance-AG-50®. 

La silice pyrogenee presente de preference une taille de particules 
pouvant etre nanometrique & micrometrique, par exemple allant d'environ de 5 
£200 nm. 

10 

Les silices pyrog^nees peuvent Stre obtenues par hydrolyse h haute 
temperature d'un compost volatil du silicium dans une flamme oxhydrique, 
produisant une silice fmement diyisee. Ce procede permet notamment 
d'obtenir des silices hydrophiles qui presentent un nombre important de 

15 groupements silanol k leur surface. De telles silices hydrophiles sont par 
exemple commercialis6es sous les denominations AEROSIL 130®, "AEROSIL 
200®, AEROSIL 255®, AEROSIL 300®, AEROSIL 380® par la society 
Degussa, ou sous les denominations CAB-O-SIL HS-5®, "CAB-O-SIL EH-5®, 
CAB-O-SIL LM-13G®, CAB-O-SIL MS-55®, et CAB-O-SIL M-5® par la 

20 societe Cabot. 

II est possible de modifier chimiquement la surface de ladite silice, par 
une reaction chimique reduisant le nombre de groupes silanol. On peut 
notamment substituer des groupes silanol par des groupements hydrophobes et 
25 obtenir ainsi une silice hydrophobe. Les groupements hydrophobes peuvent 
etre: 

- des groupements trimethylsiloxy, qui sont notamment obtenus par 
traitement de silice pyrogenee en presence de l'hexamethyldisiiazane. Des 
silices ainsi traitees sont denommees "Silica silylate" selon le CTFA (6*"" 

30 edition, 1995). Elles sont par exemple commercialisees sous la denomination 
t AEROSIL R812® par la societe Degussa, et sous la denomination CAB-O-SIL 
TS-530® par la societe Cabot 

- des groupements dimethylsilyloxy ou polydimethylsiloxane, qui sont 
notamment obtenus par traitement de silice pyrogenee en presence de 
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polydim&hylsiloxane ou du dimethyldichlorosilane. Des silices ainsi traitees 
sont d6nomm6es "Silica dimethyl silylate" selon ie CTFA (6* me Edition, 1995). 
Elles sont par exemple commercialisms sous les denominations AEROSIL 
R972® et AEROSIL R974® par la societe Degussa, et sous les denominations 
5 CAB-O-SIL TS-610® et CAB-O-SIL TS-720® par la society Cabot 

• des groupements issus de la reaction de la silice pyrog&iSe avec des 
alcoxysilanes ou des siloxanes. Ces silices traitees sont par exemple celles 
vendues sous la reference AEROSIL R805® par la societe Degussa. 

• 

10 Les cires sont des composes gras solides k temperature ambiante 

(25°C), cristallins, ayant un point de fusion superieur k 45°C 

Comme cires utilisables dsns Tinvention, on peut citer des cires 
hydrocarbon6es, silicones et/ou fluorees, comportant eventuellement des 

1 5 fonctions ester ou hy droxyle. A titre d'exemples, on peut citer la cire d f abeilles 
eventuellement modifiee, la cire de Carnauba ou de Candellila, d'Ouricouiy, 
du Japon, de Montan, la parafSne, les cires de lignite ou microcristallines, les 
cires de fibres de canne k sucre ou de liege, la c£resine ou r ozokerite ; les cires 
synthetiques comme les cires de polyethylene issues de la polymerisation ou 

20 de la copolymerisation de rethytene, les cires de silicones comme les alkyl- ou 
alkoxy-dimethicones ayant de 10 k 45 atomes de carbone, les esters de 
poly(di)methylsiloxane dont la chaine ester comporte au moins 10 atomes de 
carbone, les cires de Fischer-Tropsch, les huiles hydrogen6es comme lliuile de 
ricin ou de jojoba hydrogenees* certains acides gras comme Tacide stearique, 

25 myristique ou behenique, et leurs melanges. 

Les cires peuvent se presenter sous forme de dispersions stables de 
particules colloidales de cire pouvait 6tre preparees selon des methodes 
conriues, telles que celles decrites dans "Microemulsions Theory and Practice", 
30 L. M. Prince Ed., Academic Press (1977), pages 21-32. 

On peut citer k titre d'exemples d f argiles modifies utilisables en tant 
qu'agents structurants, les hectorites modifiees par un chlorure d'ammonium 
d'acide gras en C10.22, comme lTiectorite modifiee par du chlorure de 
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distearyldimethylammonium vendue sous la denomination Bentone 34 ou 
Bentone® 3 8 par la society Rh6ox. 

La base peut aussi contenir des corps gras pateux solides k temperature 
5 ambiante, mais de point de fusion infSrieur k celui des cires. 

Comme corps gras pateux, on peut citer des corps gras ayant un point 
de fusion allant de 20 k 55 °C et de preference de 25 k 45°C et/ou une viscosity 
k 40 °C allant de 0,1 k 40 Pa.s, et mieux de 0,5 k 25 Pa.s, mesur^e au 

10 Contraves TV 6quipe d'un mobile MS-r3 ou Ms-r4 tournant k 60 Hz. A titre 
d'exemples de corps gras pateux, on peut citer les PDMS ayant des chalnes 
lat6rales du type alkyle ou alcoxy comportant de 8 k 24 atomes de carbone 
comme la st6aryldim6thicone ; les esters d'alcools gras ou decides gras comme 
les esters du cholesterol, le polylaurate de vinyle, le propionate d'arachidyle ; 

15 et les lanolines et leurs d£riv£s comme les lanolines ac£tyl£es, le lanolate 
d ! isopropyle, ou les lanolines oxypropylenees. 

Lorsque le gel est un gel aqueux, on peut utiliser tout gelifiant de 
phase aqueuse du type dfrivS de cellulose tel que rhydroxy&hylcellulose et la 

20 carboxymethylcellulose ou d€viv€ acrylique comme les copolymdres d'acide 
acrylique et d'acrylates d f alkyle en C l0 -3o, r6ticul6s, par exemple la s6rie des 
PEMULEN^et le CARBOPOL®980 commercialis6s par la soci£t£ 
GOODRICH, les derives d'argile du type sodium-magn£sium silicate comme 
la LAPONITE XLS ou XLG commercialism par la soci£t6 LAPORTE et les 

25 associations de ces g£lifiants. Le gel aqueux peut €tre un gel k base d'eau ou k 
base d'un melange hydroalcoolique. 

Le g61ifiant repr&ente de 0,05 k 90 % en poids, de preference de 2 k 
60 % en poids et en particulier de 5 k 40 % en poids, du poids total de la 
30 composition cosm&ique. 

Selon le proc^de de la pr&ente invention, on introduit dans les bases 
cosm&iques d6crites ci-dessus des quantity croissairtes d'au moins un agent 
colorant. 
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Selon la presente invention, le terme "agent colorant" englobe 
notamment les colorants hydrosolubles ou liposolubles, les pigments, les 
nacres, les laques et leurs melanges. 

5 On peut citer a titre de colorants hydrosoiubles, les colorants 

synth&iques teis que la fuschine, les extraits de plantes tels que les extraits de 
sorgho, de pterocarpns soyauxii, de monascus, de lamonia inerrnis, de 
mercwialis perenis, d'helianthus aanus^ d'impatiens balsamina, de curcuma 
longa, de Phytolacca decandra, de solidago aureus, de juglans regia, &Hris 

10 germanica, d'alkanna tinctoria, de chrozophora tinctoria, d'isatis tinctoria, et 
les melanges de ces colorants. 

Les colorants liposolubles sont par exemple le Rouge Soudan in 
(OTA : D&C Red 17), la lupine, le vert de quinizarine (CTFA : D&C green 
6), le pouipre d'alizurol SS (CTFA : D&C violet n° 2), les d6riv6s des 

15 carot&utfdes tels que le lycop&ie, le b&acarot£ne, la bixine ou la capsant&ne, 
les dfriv&s de rocou et de fuschine (voir exemple 2) , et leurs melanges. 

Un certain nombre de ces colorants tels que les extraits de pterocarpus 
soyauxiU de monascus et de lawsonia inerrnis, ont une forte affinity pour la 
20 peau et peuvent ainsi lui confSrer une coloration semi-permanente, c'est-i-dire 
une coloration resistant h plusieurs lavages. 

Par pigments, il faut comprendre des particules blanches ou coior&s, 
min£rales ou organiques, enrobdes ou non. On peut citer par exemple le 
25 dioxyde de titane, le dioxyde de zirconium, le dioxyde de cerium, l'oxyde de 
zinc, i'oxyde de fer, I'oxyde de chrome, le bleu ferrique, 1'hydrate de chrome, le 
noir de carbone, les outremers (polysulfiires d'aluminosilicates), le violet de 
manganese, le pyrophosphate de manganese et certaines poudres m6talliques 
telles que les poudres d ! argent ou d'aiuminium et leurs melanges. 

30 

Par nacres, on entend des pigments nacres blancs tels que le mica 
recouvert d'oxyde de titane ou d'oxychlorure de bromuth et des pigments 
nacres color& tels que le micatitane recouvert avec des oxydes'de fer, du bleu 
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ferrique ou de Toxyde de chrome, ou avec un pigment organique type 
precipite. 

Les laques utilisables dans les compositions de la pr6sente invention 
5 sont par exemple les laques k base de carmin de cochenille ou k base de sels de 
calcium, de baryum, d'aluminium, de strontium ou de zirconium, de colorants 
acides, et leurs melanges. 

Chacun des echantillons obtenus par incorporation de quantity 
10 croissantes d' un agent colorant est 6tal6 sur un porte-6chantillon particulier. 

II s'agit d'une lame transparente dont la taille depend de la cellule de 
mesure du spectrophotom&tre utilise (20 mm x 10 mm x 3 mm pour un CARY 
300) pr&entant k sa surface un tvidement plan d'une profondeur de 10 Jim. 
Cet Svidement plan est rempli avec l'tchantillon et Texcddent est 
1 5 £ventuellement arasS de mani&re k obtenir une couche parfeitement rtgultere et 
reproductible d'une tpaisseur de 10 \Lm, notamment dans le cas d'un 
Schantillon de consistance 6paissie, g£lifi6e, pSteuse ou solide. 

La lame transparente peut fitre constitute de n'importe quel mat6riau 
n'absorbant ou ne r6£16chissant pas la lumiere visible dans le domaine de 
20 longueur d f onde 6tudi6, corame par exemple le verre ou le quartz. La lame 
transparente utilisSe pour les mesures de transmittance du proc6d6 de la 
pr&ente invention est de pr6f£rence en quartz. 

L'epaisseur de couche de 10 \im a laquelle sont r6alis6es les mesures 
25 de transmittance des compositions de la pr6sente invention a 6te choisie parce 
qu'elle correspond sensiblement k 1'epaisseur d'un depfit de maquillage obtenu 
par exemple avec un fond de teint ou un rouge k l&vres. Les valeurs obtenues 
par ces mesures rendent done bien compte du rendu maquillage, c f est-£-dire de 
l'impression visuelle immediate que donne la couche de maquillage. 

30 

La transmittance, telle que dSfinie ici, est 6gale au rapport de 
TintensitS de lumfere transmise par l'Schantillon (I t ) k TintensitS de lumtere 
transmise par le temoin (Iq) exprimg en % 
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T(%)=yio 

Les mesures sont effectives au moyen d'un spectrophotometre k 
double faisceau UV-visible, module CARY 300 de la soci&£ Varian, en mode 
5 transmission et en utilisant comme t&noin une lame transparente d'une 
Spaisseur identique a celle recevant l^chantillon. 

Comme indiqu6 ci-dessus, la transmittance de chaque echantillon est 
mesurSe k la longueur d'onde correspondant au maximum (A^ax) d'un des pics 
10 d'absorption (colorant) ou de diffusion (pigment) de l'agent colorant dans le 
domaine de la lumidre visible (X = 400 k 750 nm), 

Uerreur de mesure de la transmittance est de ± 5 %. 

On trace ensuite une courbe d'&alonnage en reportant les valeurs de la 
1 5 transmittance k en fonction de la concentration de Pagent colorant 

La courbe d'&alonnage obtenue ainsi permet ensuite de relever par 
simple lecture la fourchette de concentrations de l'agent colorant dormant des 
d£p6ts cosm&iques d'une epaisseur de 10 (im ayant une transmittance 
20 comprise entre 20 % et 80 %, et de pr6f6rence entre 25 % et 80 %. La 
demanderesse a en effet constats que cette fourchette de transmittance 
coirespondait k des d6p6ts cosm&iques ayant les propri&Ss recherchSes, c'est- 
i-dire une coloration visible a l'oeil nu et une transparence ou translucidit6 
suffisante pour conserver l'aspect naturel du substrat sous-jacent 

25 

Pour un melange d ! agents colorants, la courbe d'&alonnage ci-dessus 
doit etre r6alis6e pour chacun des agents colorants. 

La dernifre 6tape (g) du proc6d6 de fabrication de compositions 
30 cosm&iques colorSes selon I'invention comprend Incorporation, dans une 
base cosm&ique, d'au moins un agent colorant dans les concentrations 
approprtees d6termin6es de la manifre dScrite ci-dessus. 

Pour recevoir l'agent colorant, la base cosm6tique doit bien entendu 
Stre k l'&at liquide. La consistance liquide peut 6tre une propria de la base en 
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tant que telle k temperature ambiante, ou elle peut Stre le r6sultat de la fusion 
ou dissolution d'une base cosmetique solide a temperature ambiante. 

Les bases cosmetiques anhydres solides prefers selon la pr6sente 
invention sont de preference liquefies par fiision a une temperature faiblement 
5 superieure k leur point de fusion. 



10 



L'invention est illustree ci-apr6s a l'aide des exemples de compositions 
cosmetiques preparees selon le procede de l'invention. 



Exemple 1 



15 



20 



25 



Rouge k lfevres anhvdre k base opaque 



Cire d'abeilles oxypropytenee 

Cire microcristalline 

Cire de lanoline oxypropytenee 

Huile de sesame 

Huile d'arara 

Lanoline 

Lanoline acetyiee 

Complexe MMB RED 33/3 1 

Erucate d'oieyle 



14,5 % 

3 % 

2 % 

10 % 

18 % 

20 % 

6 % 



0,2 % (mattere active colorante) 
q.s.p. 100% 



Tous les pourcentages s'entendent en poids. 



COMPLEXE MMB RED 33/3 commercialise par la societe 
PHYTOCOS et designant le melange sel disodique de fuchsine acide 
30 d/palmitate myristate de lysine/di-propyUne glycol/acide 
benzolque/phenoxyethanol/solution a 3 % de D&C Red N° 33 (CI: 17200) / 
conservateurs : p-hydroxybenzoate de methyle, butyle, ethyle, propyle. 
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On introduit les cires et les huiles dans un poelon et on chauffe jusqu'a 
la temperature de fusion de la cire ayant la temperature de fusion la plus 
elev6e. On se place alors a 10°C au-dessus de cette temperature. On introduit 
dans le melange le colorant et on homog6n£ise Tensemble sous agitation 
5 magnttique pendant 1 heure. On coule la composition dans un moule chauffe a 
45 °C pour former un stick qu'on place, aprfcs un debut de prise en masse, au 
congeiateur pendant 15 minutes (-21°C). 

La transmittance & 530 nm (Xmax du colorant) d'un d6p6t de 10 pm 
10 d f epaisseur de la composition de rouge k ldvres ci-dessus est de 29 %. Ce 
^ rouge k Ifcvres a un aspect opaque dans la masse et donne un depdt cosmetique 
transparent confSfant aux lfcvres une couleur rose fuschia. La couleur deposee 
est trds intense. 



15 

Exemple 2 

Rouge k lfevres anhvdre k base transparente 

20 Uniclear® 100 25 % 

Octyldodecanol 10 % 

Complete MMB Red® 33/3 0,2 % (mattere active colorante) 

Huile de Parieam q.s^p. 100 % en poids 

25 Uniclear® 100 : condensat d f un diacide en C 36 hydrogene et 

d'ethyienediamine, esterifie par Talcool stearylique (masse molaire 
moyenne en poids environ 4000) commercialise par la societe ARIZONA 
CHEMICAL. 

30 COMPLEXE MMB RED 33/3 commercialise par la societe 

PHYTOCQS et d6signant le melange sel disodique de fiichsine acide 
d/palmitate myristate de lysine/di-propylene glycol/acide 
benzoique/phenoxyethanol/solution k 3 % de D&C RedN 0 33 (CL17200)/ 
conservateurs : p-hydroxybenzoate de methyle, butyle, ethyle, propyle. 
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Dans un poelon, on introduit l'Uniclear® 100 et les huiles. On met 
l'ensemble sous agitation magn&ique et on le chauffe dans un premier 
temps k 100°C pour amener l'Uniclear a l'etat liquide. Puis, on continue k 
chauffer jusqu'i la temp6rature necessaire pour obtenir un liquide 
5 transparent homogene. On se place alors k 10°C au-dessus de cette 

temperature. On introduit dans le melange le colorant et on homog6n&se 
l'ensemble sous agitation magn&ique pendant 1 heure. On coule la 
composition dans un moule chauffe k 45°C pour former un stick qu'on 
place, aprfcs un d6but de prise en masse, au cong&ateur pendant 
10 15 minutes (-21°C). 

La composition obtenue a un aspect translucide dans la masse 
(1 cm) et donne lieu k un d6pdt parfaitement transparent de couleur rose 
fuschia ay ant une transmittance k 530 nm (Xmax du colorant) et k 10 \xm 
1 5 d'Spaisseur Sgale k 40 %. 



WO 02/47605 



PCT/FR01/03938 



19 



REVINDICATIONS 



1. Procede de fabrication d'une composition cosm&ique color^e de 
maquillage peraiettant l'obtention d'un depot colore transparent ou translucide 

5 sur la peau, les lfcvres ou les phaneres, comprenant les stapes successives 
suivantes : 

(a) selection d'une base cosmetiquement acceptable opaque, translucide ou 
transparente dans la masse, 

(b) preparation d'une s6rie au moins d'echantillons de cette base cosm&ique, 
10 chaque serie contenant des quantites croissantes d'un agent colorant 

dissous ou dispers6 dans la base cosmetiquement acceptable, 

(c) etalement de chacim des echantillons de ladite ou desdites serie(s) sur 
une lame transparente pr£sentant un evidement d'une profondeur de 10 
|jm, 

15 (d) mesure, pour chacun des echantillons de ladite ou desdites s&ie(s), de la 

transmittance de la couche ainsi formee k la longueur d'onde 
correspondant au maximum d'un des pics d' absorption ou de diffusion 
(^max) dudit agent colorant, 

(e) tra9age d'une courbe d'etalonnage en reportant les valeurs de la 
20 transmittance k en fonction de la concentration dudit agent colorant, 

(f) selection, sur la courbe d'etalonnage ainsi obtenue, d'une concentration 
dudit agent colorant correspondant k une transmittance k ?w comprise 
entre20%et80%,et 

(g) incorporation d'au moins un agent colorant d'au moins une serie k la 
25 concentration seiectionnee k l'etape (f) dans une base cosmetique k retat 

liquide, identique k ou differente de celle utilis6e dans l'etape (a). 

2. Procede selori la revendication 1, caracterise par le fait que Ton 
s61ectionne, dans l'etape (f), sur la courbe d'etalonnage,* une concentration 

30 dudit agent colorant correspondant k une transmittance k comprise entre 
25%et80%. 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise par le fait que la 
base cosmetiquement acceptable est une base sensiblement incolore. 
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4. Precede selon Tune quelconque des revendications pr6cedentes, 
caracterise par le fait que la base cosmetiquement acceptable est choisie paraii 
les gels aqueux ou huileux, notamment sous forme de sticks. 

5 5. Precede selon Tune quelconque des revendications pr^cedentes, 

caracterise par ie fait que la base cosmetiquement acceptable est un gel 
anhydre, forme d ! une phase grasse liquide k temperature ambiante comprenant 
des huiles polaires et/ou des huiles apolaires, structure par un g6lifiant de 
phase grasse choisi parmi : 
10 • les poly amides geiifiants, 

• les galactomannanes hydrophobes, 

• les silices pyrogenees hydrophobes, 

• les cires, 

• les argiles modifies, 

15 ainsi que des associations de ces geiifiants. 

6. Proc£d£ selon la revendication 5, caracterise par le fait que les 
polyamides geiifiants sont des polym&res de formule 
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CD 



Ri-O-C 



:-R 2 -C-N-R 3 -N- 
O 



o o 



dans laquelle n designe un nombre entier de motifs amide tel que le nombre de 
groupes ester represente de 10 % a 50 % du nombre total des groupes ester et 
amide ; chacun des symboles R x designe independamment un groupe alkyle ou 

25 alcenyle ayant au moins 4 atomes de carbone et notamment de 4 k 24 atomes 
de carbone ; chacun des symboles R 2 represente independamment un groupe 
hydrocarbone en C4 k C42 k condition que 50 % des groupes R 2 represented un 
groupe hydrocarbone en C 30 k C 42 ; chacun des symboles R 3 represente 
independamment un groupe organique ppurvu d'au moins 2 atomes de 

30 carbone, d'atomes d'hydrogfene et optionnellement d'un qu plusieurs atomes 
d'oxyg&ne ou d'azote ; et chacun des symboles R4 represente independamment 
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un atome d'hydrog6ne, un groupe alkyle en Ci a C l0 ou une liaison directe h R 3 
ou & un autre R4 de sorte que Tatome d'azote auquel sont lies h la fois R 3 et R4 
fasse partie d'une structure heterocyclique definie par R4-N-R3, avec au moins 
50 % des R4 repr6sentant un atome d'hydrog6ne. 

5 

7. Proc£d6 selon la revendication 5, caracterisd p^r le fait que les 
argiles modifiees sont des hectorites modifies par un chlorure d ! ammonium 
d'acide gras en C12-C22. 

10 8. Proced6 selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes, 

caract&isS par le fait que Pagent colorant est choisi parmi les colorants 
hydrosolubles, les colorants liposolubles, les pigments, les nacres, les laques et 
leurs melanges. 

15 9. Proc6d<§ selon la revendication 8, caract&ise par le fait que les 

colorants hydrosolubles sont choisis parmi les extraits de sorgho, de 
pterocarpus soyauxii, de monascus, de lawsonia inermis, de mercurialis 
perenis, d'helianthus aanus, dlimpatiens balsamina, de curcuma longa, de 
Phytolacca decandra, de solidago aureus, de juglans regia, d'iris germanica, 

20 (Salkanna tinctoria, de chrozophora tinctoria, dHsatis tinctoria et leurs 
melanges. 

10. Proc6d6 selon la revendication 8, caract&ise par le fait que les 
colorants liposolubles sont choisis parmi le Rouge Soudan III, la lutSine, le 

25 vert de quinizarine, le pourpre d'alizurol SS, les d6nv6s des carotdnoides tels . 
que le lycopdne, le b&acarotfcne, la bixine ou la capsant&ne, et les d6riv6s de 
rocou et de fuschine et leurs melanges. 

11. Proc^dS selon la revendication 8, caract£ris6 par le fait que les 
30 pigments sont des pigments blancs ou colons, minfraux ou organiques, 

enrobes ou non, choisis parmi le dioxyde de titane, le dioxyde de zirconium, le 
dioxyde de cerium, 1'oxyde de zinc, 1'oxyde de fer, l'oxyde de chrome, le bleu 
ferrique, l'hydrate de chrome, le noir de carbone, les outremers (polysulfures 
d'aluminosilicates), le violet de manganese, le pyrophosphate de manganese et 
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certaines poudres m&alliques telles que les poudres d'argent ou d'aluminium et 
leurs ni61anges. 

12. Proc6d6 seloa la revendication 8, caractfrise par le fait que les 
5 nacres sont choisies parmi le mica recouvert d'oxyde de titane ou 
d'oxychlorure de bismuth et le micatitane recouvert avec des.oxydes de fer, du 
bleu ferrique ou de l'oxyde de chrome, ou avec un pigment organique 
pr6cipit& 

10 13. Proc6d£ selon la revendication 8, caract&ise par le fait que les 

laques sont choisies parmi les laques k base de carmin de cochenille ou k base 
de sels de calcium, de baryum, d'aluminium, de strontium ou de zirconium, de 
colorants acides et leurs melanges. 

15 14. Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications pr^cddentes, 

caract6ris6 par le fait qu'il comprend, entre les etapes (c) et (d), une 6tape 
supptementaire consistant k araser l'exc^dent de Techantillon de manure k 
obtenir une couche d'une epaisseur homogdne de 10 (xm. 

20 15. Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications prec^dentes, 

caracteris^ par le fait que la lame transparente est une lame de quartz. 



25 



16. Composition cosm&ique colore de maquillage k transmittance 
contrdtee pr6par6e selon le proc6d6 conforme a Tune quelconque des 
revendications prfoedentes. 



